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(54) COMPOSITION A BASE D'OXYDE DE ZIRCONIUM ET D'OXYDE DE CERIUM, PROCEDE DE PREPARATION 
^-^ ET UTILISATION. 

(57) L'invention concerne une composition a base d'oxyde 
aSTzirconium et de cerium, susceptible de donner par calci- 
nation une solution solide de cerium et de zirconium et sus- 
ceptible d'etre obtenue par un procede qui comprend les 
etapes suivantes: 

- on prepare un melange en milieu liquide contenant un 
compose du zirconium et un compose du cerium; 

- on chauffe ledit melange a une temperature superieure 
a 100°C; 

- on amene le milieu reactionnel obtenu a Tissue du 
chauffage a un pH basique; 

- on effectue un murissement du milieu reactionnel; 

- on recupere le precipite ainsi obtenu. 

L'invention concerne aussi une composition a base 
d'oxyde de zirconium et comprenant de I'oxyde de cerium 
en solution solide, caracterisee en ce qu'elle presente, 
apres chauffage 6 heures a 900°C, une surface specifique 
d'au moins 30 m7g et en ce qu'elle est obtenue par calci- 
nation de la composition precedente. 

Enfin : les compositions de l'invention peuvent etre utili- 
sees en catalyse, notamment dans la catalyse de post 
combustion automobile. 
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COMPOSITION A BA SE D'OXYDE DE ZIRCONIUM FT D'OXYDE DE CERIUM. 

PROCEDE DE PREPARATION ET UTILISATION 

RHQNE-PQULENC CHIMIE 

5 

La pr6sente invention conceme une composition & base d'oxyde de zirconium et 
d'oxyde de cerium, son procede de preparation et son utilisation, notamment en 
catalyse. 

On utilise £ Theure actuelle pour le traitement des gaz d'Gchappement des 
10 moteurs & combustion interne (catalyse postcombustion automobile) des catalyseurs 
dits multifonctionnels. Par multifonctionnels, on entend les catalyseurs capables 
d'op6rer non seulement Toxydation en particulier du monoxyde de carbone et des 
hydrocarbures presents dans les gaz d'6chappement mais egalement la reduction en ( 

particulier des oxydes d'azote 6galement presents dans ces gaz (catalyseurs "trois 
1 5 voies"). L'oxyde de zirconium et Toxyde de c6rium apparaissent aujourtfhui comme deux 

constituants particulidrement importants et int6ressants pour ce type de catalyseurs. lis 

sont, dans ce cas, utilises de preference sous forme d'oxydes mixtes ou de solutions 

solides. Toutefois, les solutions solides de ce type de produits ne sont g6n6raiement 

obtenues qu'& des temperatures elevees. 
20 L'objet de invention est done de fournir des compositions k base d'oxyde de 

zirconium et d'oxyde de cerium susceptibles de donner des solutions solides & des 

temperatures relativement basses. 

Dans ce but, la composition selon invention & base d'oxyde de zirconium et de 

cerium, susceptible de donner par calcination une solution solide de c6rium et de 
25 zirconium est caract6risee en ce qu'elle est susceptible d'etre obtenue par un proc6d6 

qui comprend les etapes suivantes : \ 

- on prepare un melange en milieu liquide contenant un compose du zirconium et 
un compose du c6rium; 

- on chauffe ledit melange & une temperature sup6rieure & 1 00°C; 

30 - on am6ne le milieu reactionnel obtenu & Tissue du chauffage & un pH basique; 

- on effectue un murissement du milieu reactionnel; 

- on recup6re le precipite ainsi obtenu. 

En outre, I'invention concerne une composition £ base d'oxyde de zirconium et 
comprenant de Toxyde de c6rium en solution solide, caract6ris6e en ce qu'elle pr6sente, 
35 apr6s chauffage 6 heures & 900°C, une surface sp6cifique d'au moins 30m 2 /g et en ce 
qu'elle est obtenue par calcination de la composition d6crite ci-dessus. 
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Par ailleurs, I'invention conceme aussi un proc6d6 de preparation d'une 
composition du type precedent qui est caract6ris6 en ce qu'il comprend les 6tapes 
suivantes : 

- on prepare un melange en milieu liquide contenant un compose du zirconium et 
5 un compose du cerium; 

- on chauffe tedit melange a une temperature sup6rieure £ 100°C; 

- on amene le milieu r6actionnel obtenu & Tissue du chauffage & un pH basique; 

- on effectue un murissement du milieu r6actionnel; 

- on r6cup6re le pr6cipit6 ainsi obtenu; 
10 - on calcine ledit pr6cipite. 

D'autres caracteristiques, details et avantages de I'invention apparattront 

encore plus complement £ la lecture de la description qui va suivre, ainsi que des 
divers exemples concrets mais non limitatifs destines & Tillustrer. 

Dans la suite de la description, on d6signera par "composition pr6curseur' la 

15 composition du premier type mentionne ci-dessus, c'est d dire celle non calcin6e, 
susceptible de donner par calcination la solution solide de cerium et de zirconium. On 
d6signera par "composition du deuxteme type*, la composition qui, calcin6e, se pr6sente 
sous la forme d'une solution solide de cerium et de zirconium. Le terme g6n6rale de 
"composition" s'appliquera aux deux cas en fonction du contexte. 

20 Les compositions de I'invention sont a base d'oxyde de zirconium. Elles 

comprennent en outre de I'oxyde de cerium. 

Pour les compositions du second type, le cerium est present essentiellement et de 
preference totalement en solution solide dans le zirconium. Les spectres en diffraction X 
de ces compositions r6veient en particulier, au sein de ces dernieres, I'existence d'une 

25 phase majoritaire clairement identifiable et correspondant & celle d'un oxyde de 
zirconium cristallis6 dans le syst6me cubique ou quadratique et dont les paramdtres de 
mailles sont plus ou moins decales par rapport & une zircone pure, traduisant ainsi 
Tincorporation du c6rium dans le reseau cristallin de I'oxyde de zirconium, et done 
Tobtention d'une solution solide vraie. Aux teneurs 6lev6es en cerium, on peut observer 

30 la presence de certaines quantites (minoritaires) d'un oxyde c6rique sort non combine 
sort contenant du Zr02 en solution solide, mais dans les deux cas parfaitement noy6 
dans la matrice de la composition. 

Les compositions du second type apr6s calcination 6 heures & 900°C pr6sente 
une surface specifique d'au moins 30m 2 /g et plus particulierement d'au moins 45m 2 /g. 

35 On entend ici et pour le reste de la description, par surface specifique, la surface 

specifique B.E.T. determinee par adsorption d'azote conformement & la norme ASTM D 
3663-78 etablie & partir de la methode BRUNAUER - EMMETT- TELLER d6crite dans le 
p6riodique "The Journal of the American Society, fiJL 309 (1938)". 
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Les plus hautes surfaces pourront dtre atteintes selon un mode de realisation 
particulier de Tinvention dans lequel la composition contient en outre un dldment dopant. 
Cet dldment dopant est choisi, seul ou en melange, parmi les terres rares; les alcaJino- 
terreux; I'aluminium; le thorium; le scandium; le gallium; le thane; le vanadium; le 
5 niobium; le tantale. 

Par terre rare on entend les dldments du groupe constitud par 1'yttrium et les 

dldments de la classification periodique de numdro atomique compris inclusivement 
entre 57 et 71. On peut mentionner plus particulidrement lyttrium, le lanthane, le 
ndodyme et le prasdodyme. 
10 Pour les alcalino-terreux, on peut citer plus particulidrement le magndsium, le 

calcium et le baryum. 

Exprimd sous forme d'oxydes, ici et pour ('ensemble de la description sauf 
indication contraire, les compositions selon I'invention contiennent gdndralement au ( 
moins 51% en poids de zirconium et au plus 49% en poids de cdrium. Ces proportions, 
15 selon des modes de realisation particuliers de I'invention, peuvent dtre plus 
particulidrement d'au moins 55% en poids de zirconium et d'au plus 45% en poids de 
cdrium et encore plus particulidrement d'au moins 65% en poids de zirconium et d'au 
plus 35% en poids de cerium. 

Selon d'autres modes de realisation particuliers de I'invention, la proportion en 
20 cerium peut dtre d'au plus 30% et plus particulidrement d'au plus 20%. 

La teneur minimale en cerium est de preference d'au moins 1%, plus 
particulidrement supdrieure a 10% et encore plus particulidrement d'au moins 15%. 

Lorsque les compositions de I'invention contiennent en outre un dldment dopant, 
la teneur en cet dldment, toujours exprimee sous forme oxyde, peut dtre comprise entre 
25 0,1 et 45 % en poids, plus particulidrement comprise entre 0,1 et 20% en poids et de 
prdfdrence entre 1 et 10% en poids, par rapport d Tensemble de la composition. \ 

Le procede de preparation des compositions de I'invention va maintenant dtre 
ddcrit. 

La premidre dtape du procede consiste d prdparer un mdlange en milieu liquide 
30 d'un composd du zirconium et d'un compose du cerium. 

Le milieu liquide est generalement I'eau. 

Les composds sont de preference des composds solubles. Ce peut dtre 
notamment des sels de zirconium et de cerium. 

Le melange peut dtre indifferemment obtenu soit & partir de composds initialement 
35 d Tdtat solide que Ton introduira par la suite dans un pied de cuve d'eau par exemple, 
sort encore directement d partir de solutions de ces composds puis mdlange, dans un 
ordre quelconque, desdites solutions. 
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Les compos6s du zirconium peuvent etre choisis parmi le sulfate de zirconium, le 
nitrate de zirconyle ou le chlorure de zirconyle. Le nitrate de zirconyle convient 

particulierement bien. 

A titre de compos6s solubles dans I'eau du c6rium, on petit citer notamment les 

5 sels de cerium IV tels que nitrates ou nitrates ceri-ammoniacal par exemple, qui 
conviennent ici particulierement bien. De preference, on utilise du nitrate c6rique. La 
solution de sels de cerium IV peut contenir sans inconvenient du c6rium a I'etat cereux 
mais il est souhaitable qu'elle contienne au moins 85% de c6rium IV. Une solution 
aqueuse de nitrate cerique peut par exemple etre obtenue par reaction de I'acide 

10 nitrique sur un oxyde cerique hydrate prepare d'une maniere classique par reaction 
d'une solution d'un sel cereux, par exemple le carbonate cereux, et d'une solution 
d'ammoniaque en presence d'eau oxygenee. On peut egalement, de preference, utiliser 
une solution de nitrate cerique obtenue selon le precede d'oxydation electrolytique d'une 
solution de nitrate cereux tel que decrit dans le document FR-A- 2 570 087, et qui 

1 5 constitue ici une matiere premiere inferessante. 

On notera ici que la solution aqueuse de sels de cerium IV peut presenter une certaine 
acidife libre initiate, par exemple une normalife variant entre 0,1 et 4 N. 

Le melange initial etant ainsi obtenu, on procede ensuite, conformement a la 
deuxieme etape du procede selon I'invention, a son chauffage. 

20 La temperature a laquelle est mene ce traitement thermique, aussi appele 

thermohydrolyse, est superieure a 100°C. Elle peut ainsi etre comprise entre 100°C et la 
temperature critique du milieu reactionnel, en particulier entre 100 et 350°C, de 

preference entre 100 et 200°C. 

L*op6ration de chauffage peut etre conduite en introduisant le milieu liquids 

25 contenant les especes precitees dans une enceinte close (reacteur ferme du type 
autoclave), la pression necessaire ne resultant alors que du seul chauffage du milieu 
reactionnel (pression autogene). Dans les conditions de temperatures donnees ci- 
dessus, et en milieux aqueux, on peut ainsi preciser, a titre illustratif, que la pression 
dans le reacteur ferme peut varier entre une valeur superieure a 1 Bar (10 5 Pa) et 165 

30 Bar (1 ,65. 10 7 Pa), de preference entre 5 Bar (5. 10 5 Pa) et 165 Bar (1,65. 10 7 Pa). II 
est bien entendu egalement possible d exercer une pression exterieure qui s'ajoute alors 

a celle consecutive au chauffage. 

On peut aussi effectuer le chauffage dans un reacteur ouvert pour les 

temp6ratures voisines de 100°C. 
35 Le chauffage peut etre conduit soit sous air, soit sous atmosphere de gaz inerte, 

de preference I'azote. 

La dur6e du traitement n'est pas critique, et peut ainsi varier dans de larges 

limites, par exemple entre 1 et 48 heures, de preference entre 2 et 24 heures. De 
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mfeme, la montee en temperature s'effectue & une Vitesse qui n'est pas critique, et on 
peut ainsi atteindre la temperature r6actionnelle fix6e en chauffant le milieu par exemple 
entre 30 minutes et 4 heures, ces valeurs 6tant donn6es & titre tout a fait indicatif. 

A Tissue de cette deuxieme etape, on amene le milieu reactionnel ainsi obtenu A 
5 un pH basique. Cette operation est effectuee en ajoutant au milieu une base telle que 
par exemple une solution d'ammoniaque. 

Par pH basique on entend une valeur du pH superieure & 7 et de preference 

sup&rieure & 8. 

U6tape ulterieure du procede consiste a effectuer un murissement du milieu 
1 0 reaction nel obtenu pr6cedemment. 

Comme I'addition d'une base a pour effet de refroidir le milieu r6actionnel f le 
murissement se fait en chauffant de nouveau celui-ci. La temperature & laquelle est 
chauff6 le milieu est d'au moins 40°C, plus particulierement d'au moins 60°C et encore ( 
plus particulierement d'au moins 100°C. Le milieu est maintenu ainsi & une temperature 
15 constante pendant une duree qui est habituellement d'au moins 30 minutes et plus 
particulierement d'au moins 1 heure. Le murissement peut se faire & la pression 
atmospherique ou eventuellement a une pression plus 6levee. 

A Tissue de T6tape de murissement, on r6cupere un pr6cipit6 solide qui peut 6tre 
s6par6 de son milieu par toute technique classique de separation solide-liquide telle que 
20 par exemple filtration, decantation, essorage ou centrifugation . 

Le produit tel que recup6re peut ensuite etre soumis £ des lavages, qui sont alors 
op£r6s & Teau ou eventuellemnet avec une solution basique, par exemple une solution 
d'ammoniaque. Pour eiiminer Teau residuelle, le produit Iav6 peut enfin, Eventuellement, 
etre s6che, par exemple h Tetuve ou par atomisation, et ceci & une temperature qui peut 
25 varier entre 80 et 300°C, de preference entre 100 et 200°C. 

Selon un mode de realisation particulier de Tinvention, on peut pr6voir, avant ( 
T6tape de murissement, une premiere separation du produit du milieu r6actionnel 
obtenu h Tissue de la deuxieme etape. Le produit s6par6 par tout moyen connu est 
remis en suspension dans Teau et on ajuste le pH de cette suspension & une valeur 
30 sup6rieure & 7 et de preference superieure a 8. 

Dans une derniere etape du procede selon Tinvention, le precipite recup6r6, aprds 
eventuellement lavage et/ou sechage, peut ensuite etre calcine. Cette calcination 
permet de d6velopper la cristallinite de la solution solide form6e, et elle peut etre 
6galement ajustee et/ou choisie en fonction de la temperature d'utilisation ult6rieure 
35 r6serv6e & la composition selon Tinvention, et ceci en tenant compte du fait que la 
surface sp6cifique du produit est d'autant plus faible que la temperature de calcination 
mise en oeuvre est plus 6levee. Une telle calcination est g6n6ralement op6r6e sous air, 
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mais une calcination men£e par exemple sous gaz inerte n'est bien 6videmment pas 
exclue. 

En pratique, on limite generalement la temperature de calcination a un intervalle 

de valeurs comprises entre 300 et 1 000°C. 
5 Meme apres des calcinations a temperatures elevees, c'est & dire en particulier 

des temp6ratures supferieures a celles qui sont strictement n6cessaires pour mettre 
clairement en Evidence par rayons X la formation de la solution solide desiree, les 
compositions selon I'invention conservent des surfaces specifiques tout a fait 

acceptables. 

0 Le precede de I'invention peut comporter plusieurs variantes. 

Une de ces variantes consiste a remettre en suspension, gen6ralement dans 
I'eau. le precipite obtenu apres I'etape de murissement et eventuellement un lavage puis 
& effectuer un autre murissement du milieu ainsi obtenu. Cet autre murissement se fait 
dans les memes conditions que celles qui ont 6te decrites pour le premier. Bien 
1 5 entendu, cette operation peut etre rep6t§e plusieurs fois. 

Une autre variante du precede est celle qui permet d'obtenir les compositions 
comprenant un 6l6ment dopant. 

L'6lement dopant est le plus souvent utilis6 sous la forme de I'un de ses sels 
solubles. L'introduction sous la forme d'un sol n'est pas exclue, lorsqu'un tel type de sol 
20 existe. 

Les composes de I'element dopant peuvent etre ajouter sort au melange en milieu 
liquide de depart sort au melange reactionnel obtenu a Tissue du chauffage notamment 
au moment de I'addition de la base. 

Les compositions de I'invention telles que decrites plus haut ou telles qu'obtenues 

25 dans les precedes mentionnes precedemment se presentent sous forme de poudres 
mais elles peuvent eventuellement etre mises en forme pour se presenter sous forme 
de granules, billes, cylindres ou nids d'abeille de dimensions variables. Ces 
compositions peuvent etre appliquees sur tout support utilise habituellement dans le 
domaine de la catalyse, comme, par exemple, ZrC>2. AI2O3, T1O2 ou SO2. Les 

30 compositions, et particulierement celles du second type precrte, peuvent aussi 6tre 
utilis6es dans des systemes catalytiques comprenant un revetement (wash coat) a base 
de ces compositions, sur un substrat du type par exemple monolithe metailique ou en 
ceramique. Le rev§tement peut comporter lui aussi un support du type de ceux 
mentionnes plus haut. 

35 Ces systemes catalytiques et plus particulierement les compositions de I'invention 

peuvent trouver de tres nombreuses applications, lis sont ainsi particulierement bien 
adaptes a la catalyse de diverses reactions telles que, par exemple, la deshydratation. 
I'hydrosulfuration. I'hydrodenitrification, la desulfuration, l'hydrod6sulfuration, la 
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d6shydrohalog6nation, le reformage, le reformage d la vapeur, le craquage, 
Thydrocraquage, l'hydrog6nation, la d6shydrog6nation, fisom^risation, la dismutation, 
Toxychloration, la d6shydrocyclisation d'hydrocarbures ou autres compos6s organiques, 
les factions d'oxydation et/ou de reduction, la reaction de Claus, le trahement des gaz 
5 d'Gchappement des moteurs & combustion interne, la d6m6taIlation, la m6thanation, la 
shift conversion. 

Dans le cas de ces utilisations en catalyse, les compositions de ['invention sont 
employees en combinaison avec des m&taux pr6cieux. La nature de ces m6taux et les 
techniques d'incorporation de ceux-ci dans ces compositions sont bien connues de 
1 0 1'homme du m6tier. Par exemple, les m§taux peuvent fetre le platine, le rhodium, le 
palladium, le ruthenium ou ('iridium, ils peuvent notamment §tre incorpor6s aux 
compositions par impr6gnation. 

Parmi les utilisations cities, le traitement des gaz d'6chappement des moteurs & ( 
combustion interne (catalyse post combustion automobile) constitue une application 
1 5 particulidrement int6ressante. 

De ce fait, Tinvention conceme aussi Tutilisation d'une composition ou d'un 
systdme catalytique tels que decrits plus haut & la fabrication de catalyseur pour post 
combustion automobile. 

Enfin, les compositions de ['invention peuvent fetre utilis6es dans la preparation de 

20 c6ramiques. 

Des exemples concrets mais non limitatifs vont maintenant §tre donnas. 

Exempts 1 

A une solution de nitrate de cerium IV, on ajoute une solution de nitrate de 
zirconyle (nitrate de zirconyle cristallis6 Prolabo) dans les proportions respectives en 

25 poids d'oxyde de 20/80. La concentration est ajust6e & 80g/l puis la solution est port6e 
6h £ 150°C. Aprds refroidissement, le pH du milieu r6actionnel est amend d une valeur { 
de 8,5 & I'aide d'une solution ammoniacale. La temp6rature est ensuite port6e & 100°C. 
On 6limine ensuite par d6cantation les eaux-meres et on ajoute la quantit6 6quivalente 
d'eau. On chauffe de nouveau 1 heure a 100°C. On filtre sous pression. Le gateau 

30 obtenu est remis en suspension pour sechage par atomisation. Le produh obtenu est 
calcine 6h & 900°C et 6h & 1000°C. Les surfaces sp6cifiques sont respectivement de 32 
et 15m2/g. 

Exemole 2 

La solution de d6part est constitute d'un melange de nitrate de c6rium IV, de nitrate de 
35 zirconyle (nitrate de zirconyle cristallise Prolabo) et de nitrate de lanthane dans les 
proportions respectives en poids d'oxyde de 19/76/5%. On proc^de comma dans 
I'exemple 1. Apr6s calcination 6h a 900°C et 6h & 1O00°C. les surfaces sp6cifiques sont 
respectivement de 35 et 1 8m2/g. 
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Le spectre de diffusion des rayons X sur les oxydes apres calcination a 700 C C et 
900°C 6 heures montre que la calcination conduit uniquement a une augmentation de la 
cristaHinite de la solution solide. La position du sommet des pics n'est pas mod'rfiee par 
5 ce tra'rtement thermique. 
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REVENDICATIONS 

1- Composition & base d'oxyde de zirconium et de c6rium, susceptible de donner par 
calcination une solution solide de cerium et de zirconium et susceptible d'dtre obtenue 

5 par un proc&dd qui comprend les stapes suivantes : 

- on prepare un melange en milieu liquide contenant un composd du zirconium et 

un compose du c6rium; 

- on chauffe ledit melange & une temperature sup6rieure & 100°C; 

- on am6ne le milieu r6actionnel obtenu & Tissue du chauffage & un pH basique; 
10 - on effectue un murissement du milieu r6actionnel; 

- on r6cup6re le pr6cipit6 ainsi obtenu. 

2- Composition & base d'oxyde de zirconium et comprenant de I'oxyde de c6rium en ( 
solution solide, caract6ris6e en ce qu'elle pr6sente. apr§s chauffage 6 heures & 900°C, 

1 5 une surface sp6cifique d'au moins 30m2/g et en ce qu'elle est obtenue par calcination 
de la composition selon la revendication 1 . 

3- Composition selon la revendication 1 ou 2, caract6ris6e en ce qu'elle comprend en 
outre un 6l6ment dopant choisi, seul ou en melange, parmi les terres rares; les alcalino- 

20 terreux; ['aluminium; le thorium; le scandium; le gallium; le titane; le vanadium; le 
niobium; le tantale. 

4- Composition selon Tune des revendications pr6c6dentes, caract6ris6e en ce qu'elle 
comprend, exprime sous forme d'oxyde, au moins 51% en poids de zirconium et au plus 

25 49% en poids de cerium. 

i 

V 

5- Composition selon Tune des revendications 1 & 4, caract6ris6e en ce qu'elle 
comprend, exprim6 sous forme d'oxyde, 0,1 ci 20% en poids d'un 6l6ment dopant. 

30 6- Procede de preparation d'une composition & base d'oxyde de zirconium et de c6rium, 
susceptible de donner par calcination une solution solide de cerium et de zirconium, 
caract6rise en ce qu'il comprend les etapes suivantes : 

- on pr6pare un melange en milieu liquide contenant un compos6 du zirconium et 
un compos6 du c6rium; 

35 - on chauffe ledit melange & une temperature sup6rieure d 1 00°C; 

- on amSne le milieu r§actionnel obtenu & Tissue du chauffage £ un pH basique; 

- on effectue un murissement du milieu reactionnel; 

- on r6cup6re le precipite ainsi obtenu. 
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7- Proc6d6 de preparation d'une composition k base d'oxyde de zirconium et 
comprenant de I'oxyde de c6rium en solution solide, caract6ris6 en ce qu'il comprend les 
6tapes suivantes : 

5 - on prepare un melange en milieu liquide contenant un compost du zirconium et 

un compost du c6rium; 

- on chauffe ledit melange k une temperature sup6rieure k 100°C; 

- on am6ne le milieu r6actionnel obtenu k Tissue du chauffage k un pH basique; 

- on effectue un murissement du milieu r6actionnel; 
10 - on r6cup6re le pr6cipit6 ainsi obtenu; 

- on calcine ledit pr6cipit6. 

8- Proc6d6 selon la revendication 6 ou 7, caract6ris6 en ce qu'on utilise des composes 
du zirconium et du cferium solubles dans I'eau et qui peuvent 6tre plus particulterement 

15 choisis respectivement parmi le sulfate de zirconium, le nitrate de zirconyle ou le 
chlorure de zirconyle et parmi les nitrates de c6rium et le nitrate c§ri-ammoniacal. 

9- Proc6d6 selon Tune des revendications 6,7 ou 8, caract6ris6 en ce qu'on remet en 
suspension le pr6cipit6 r6cup6r6 et on effectue un autre murissement du milieu ainsi 

20 obtenu. 

10- Proc6d6 selon I'une des revendications 6 & 9, caract6ris6 en ce qu'on effectue le 
murissement prfecitS k une temperature d'au moins 60°C. 

25 11- Proc£d£ selon Tune des revendications 6 & 10, caract6ris6 en ce qu'on ajoute au 
moins un compose d'un 6l6ment dopant choisi parmi les terres rares; les alcalino- 
terreux; I'aluminium; le thorium; le scandium; le gallium; le titane; le vanadium; le 
niobium; le tantale, soit au melange en milieu liquide de depart sort au m6lange 
r6actionnel obtenu k Tissue du chauffage. 

30 

12- Syst&me catalytique caracterise en ce qu'il comprend, sur un substrat, un 
revStement k base d'une composition selon Tune des revendications 2 k 5 ou obtenue 
par le procede selon Tune des revendications 7 & 1 1 . 

35 13- Utilisation d'une composition selon Tune des revendications 1 k 5 ou d'un systdme 
catalytique selon la revendication 1 2 k la fabrication de catalyseur pour post combustion 
automobile. 
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